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(57) Abstract 

The invention concerns a 
method which consists in: (a) 
stabilisation of the monocrystalline 
silicon substrate temperature at a 
first predetermined temperature Ti of 
400 to 500 **C; (b) chemical vapour 
deposition (CVD) of germanium at 
said first predetermined temperature 
Ti until a base germanium layer 
is foiTTied on the substrate, with a 
predetermined thickness less than the 
desired final thickness; (c) increasing 
the CVD temperature from said first 
predetermined temperature Ti up to a 
second predetermined temperature Ta 
of 750 to 850 "C; and (d) carrying 
on with CVD of germanium at said 
second predetermined temperature 
T2 until the desired final thickness 
for the monocrystalline germanium 
final layer is obtained. The invention 
is usefiil for making semiconductor 
devices. 
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(57) Abr^g€ 

Le proc6d6 comprend: (a) la stabilisation en temperature du substrat de stHcium monocristallin ^ une premiere temperature 
pr6d6termin6e Ti de 400 h 500 *C; (b) le d6pOt chimique en phase vapeur CVD de germanium k ladite premiere temperature pr6deteiminee 
Ti jusqu'ft obtention d'une couche de base de germanium sur le substrat, d'une 6paisseur pred^tenrninde inf^rieure h une 6paisseur finale 
voulue; (c) Vaccroissement de la temp6rature de d6pdt CVD du germanium depuls ladite premiere temp6rature pr6d6termin6e Ti jusqu'l une 
seconde temperature predeterminee T2 de 750 ^ 850 *C; et (d) la poursuite du d^pdt CVD du germanium h ladite seconde temp6rature 
predeterminde T2 jusqu'^k obtention de I'epaisseur finale voulue pour la couche finale de germanium monocristallin. Application ^ la 
fabrication de dispositifs semi-conducteurs. 
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Precede d'obtention d'une couche de germanium monocristallin sur 
un substrat de silicium monocristallin, et produits obtenus. 

La pr6sente invention conceme de manifere g6n6rale un proc6d6 
d'obtention d'une couche de germanium monocristallin sur un substrat de 
silicium monocristallin. 

Le silicium (Si) est le compost de base de la micro-electronique. 
II est disponible actuellement sur le march6 en tranches de 200 mm de 
diamfetre. Les limites en temies de perfomiance des circuits int6gr6s sont 
done en definitive celles liees aux propri6t6s intrinsfeques du silicium. 
Parmi ces propriet^s, on peut citer la mobility 61ectronique. 

Le germanium (Ge) qui fait partie de la colonne IV de la 
classification p6riodique des 616ments est un semi-conducteur. II serait 
potentiellement plus int6ressant que Si car, (i) il poss&de une mobilit6 
61ectronique plus 61ev6e, (ii) il absorbe bien dans le domaine du 
rayonnement infrarouge, (iii) son paramfetre de maille est plus grand que 
celui de Si, ce qui autorise les h6t6ro-6pitaxies avec les mat^riaux senai- 
conducteurs des colonnes III-V de la classification periodique. 

Malheureusement, le germanium ne possfede pas d'oxyde stable 
et on ne trouve pas sur le march6 de plaquettes de germanium de grand 
diamfetre ou alors h des prix prohibitifs. 

On a d6ja fait croitre des alliages Sij^j^Ge^^sur des substrats de Si 
monocristallin. Les alliages obtenus ne depassent que rarement des taux 
de 50% en germanium dans I'alliage. 

D-autre part, lorsque Ton fait croitre des alliages SiGe sur du Si 
monocristallin, la croissance de Talliage SiGe est au depart 
monocristalline. Plus T^paisseur de la couche et sa teneur en germanium 
sont elev6es. plus la couche devient "contrainte". Au-delk d'une certaine 
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epaisseur, la "contrainte" devient trop forte et la couche se relaxe en 
6mettant des dislocations. Ces dislocations ont un effet d616t6re sur les 
futurs circuits qui seront construits sur cette couche et la relaxation des 
couches fait perdre certains avantages de la structure de bandes contrainte 
5 (d6calage des bandes de conduction et de valence suivant les etats de 
contrainte : Si/SiGe ou SiGe/Si). A chaque composition et k chaque 
temperature d*61aboration correspond done une couche contrainte 
d'epaisseur maximum. 

Dans certaines applications, on a developpe le concept de 
10 "substrats relaxes", c'est-i-dire que Ton fait croitre des couches de 
Sii.jjGCj^ sur du silicium en d6passant T^paisseur critique pour une 
composition donn^e mais en ajustant les paramfetres de d6p6t des couches 
pour que les dislocations 6mises ne se propagent pas verticalement mais se 
courbent pour se propager dans le plan de la couche pour ensuite 
15 s'evaporer sur les bords de la plaque. La croissance s'effectue done k partir 
de couches de plus en plus enrichies en germanium, le gradient en 
germanium pouvant se faire par palier ou continQment. 

Mais les d6p6ts obtenus par ce proc6d6 de "substrats relaxes" 
possMent, soit un taux d*enrichissement en germanium relativement 
20 faible (< 50%), soit pr6sentent une density de dislocations emergentes 
inacceptable pour des applications en micro-61ectronique. 

Ainsi, I'article intituld "Stepwise equilibrated graded Gej^Sij.,^ 
buffer with very low threading dislocation density on Si (001), G. 
Kissinger, T. Morgenstem, G. Morgenstem et H. Richter, Appl. Phy. Lett. 
25 66 (16), 17 Avril 1995", decrit un proc6de dans lequel on d6pose sur un 
substrat la sequence de couches suivantes : 

250 nm Gcq Q5Sio 95 + 100 nm GeQ jSIq 9 
+ 100 nm Gcq i5SiQ + 150 nm Gcq 2^^o 8* 
Chaque couche est, apres d6p6t, soumise k un recuit in situ dans 
30 rhydrogfene k 1095 ou 1050°C. A titre de comparaison, des sequences 
semblables de couches ont 6t6 d6pos6es, mais sans recuit. 

Une couche de 300 nm de Gej^Sij^^ de mSme composition que la 
couche tampon sup6rieure est 6galement d^pos6e sur celle-ci. 

Les 6chantillons qui n'ont pas 6t6 soumis aux recuits 
35 intermfidiaires pr6sentent une densit6 de dislocations 6mergentes de 10^ 
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cm'^, cependant que rechantillon ayant subi les recuits pr^sente une 
density de dislocations emergences de 10^ - 10^ cm*^. 

L'aiticle intitule "Line, point and surface defect morphology of 
graded, relaxed GeSi alloys on Si substrates", E.A. Fitzgerald, S.B. 

5 Samavedam,Thin Solid Films, 294, 1997, 3-10, d6crit la fabrication de 
substrats relaxes comportant jusqu'^ 100% de germanium. Mais le 
proc6d6 employ^ est long (de I'ordre de plus de 4 heures par plaque) et par 
consequent inattractif du point de vue industriel. D'autre part, ce proced6 
n'est pas reversible, c'est-i-dire qu'il ne permet pas de r6aliser des d6p6ts 

10 de silicium pur sur un substrat de germaniimi. 

En outre, lors de la fabrication de tels substrats relaxes, on 
observe une rugosite de surface qui augmente suivant les conditions dep6t 
et qui peut avoir des effets negatifs car curaulatifs, c'est-k-dire qu'un 
debut de rugosite ne fait que s'amplifier au cours du d6p6t. 

15 On a egalement propose un proc6d6 de d6p6t permettant de 

former sur un substrat de silicium des couches de Si^.^^Ge^ (x variant de 0 ^ 
1), pouvant aller jusqu'k une couche de Ge pur et prfisentant une faible 
densit6 de dislocations 6mergentes. 

La caract6ristique essentielle de ce proc6d6 consiste, lors du 

20 d6p6t chimique en phase vapeur, h. modifier en permanence le flux de gaz 
actifs (SiH4 et GeH4, par exemple) en mSme temps que Ton fait varier la 
temperature de d6p6t. Ainsi, on rejette et 6vacue rapidement les 
dislocations emises pour relaxer au fur et k mesure la couche en 
croisS£Lnce. On peut ainsi obtenir ses substrats relaxes allant d'une 

25 concentration en Ge egale a z6ro (substrat Si) a une concentration en Ge de 
100% avec un d6p6t de 4 ^ 5 |im alors que les techniques anterieures 
exigent des couches intermediaires de plus de 10 |im (typiquement autour 
de 25 |xm). 

Ce demier proc6d6 a done pour avantages une epaisseur plus 
30 faible de couche interm6diaire pour obtenir une couche superficielle de 
substrat relax6, une densit6 de d6fauts (dislocations 6mergentes) faible de 
10^ d6fauts/cm^ environ (compares k 10^ pour les proc6d6s anterieurs). 

Toutefois, ce demier proc6d6 exige toujours le d6p6t d'une 
couche interm6diaire pr6sentant un gradient de concentration en Ge, ce 
35 qui n6cessite des 6paisseurs de dep6t de Fordre de 4 ^ 5 pm. 
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D^autre part, cette technique n6cessite 6galement de longs temps 
de dep6t, de plus d*une heure par plaque trait^e dans certains cas, ce qui 
diminue le d6bit de plaques k Theure et accrolt le cout de fabrication des 
plaques. 

5 La pr6sente invention a done pour objet un nouveau proc6de de 

d6pdt d'une couche de germanium pur monocristallin sur un substrat de 
silicium monocristallin, qui ne n€cessite pas le d6p6t d'une couche 
interm6diaire k gradient de concentration. 

La pr6sente invention a encore pour objet un tel proc6d6 de dep6t 

10 foumissant de faibles densit6s de dislocations 6mergentes r6siduelles, 
inf6rieures k 10^ d6fauts/cm^ en surface. 

La pr6sente invention a aussi pour objet un tel proc6de, 
permettant Tobtention d'une couche dans un temps tres court et de faible 
6paisseur (10 minutes environ pour une couche de Ge pur de l|Lim). 

15 Selon un premier mode de r6alisation de I'invention, le proc6de 

de formation sur un substrat de silicium monocristallin d'une couche de 
germanium pur monocristallin comprend : 

(a) la stabilisation en temperature du substrat de silicium 
monocristallin k une premiere temperature stabilis6e pr6d6tenTun6e (Tj) 

20 de 400*^0 k 500^C, de pr6f6rence de 430°C k 460^C; 

(b) le dep6t chimique en phase vapeur (CVD) de germanium k 
ladite premiere temp6rature pr6d6termin6e (Tj) jusqu*^ obtention d'une 
couche de base de germanium sur le substrat d'une epaisseur 
pred6termin6e inferieure k xme epaisseur finale voulue; 

25 (c) Taccroissement de la temperature de d6p6t chimique en phase 

vapeur du germanium depuis la premifere temperature predeteniiinee (Ti) 
jusqu'a une seconde temperature predeterminee (T2) allant de TSC^C a 
850°C, de preference de 800 k SSO^'C; et 

(d) la poursuite du depdt chimique en phase vapeur du 

30 germanium k ladite seconde temperature predeterminee (T2) jusqu*^ 
obtention de repaisseur finale voulue pour la couche de germanium 
monocristallin. 

Selon un deuxi6me mode de realisation de Tinvention, le 
procede de fonhation sur un substrat de silicium monocristallin d*une 
35 couche de germanium pur monocristallin comprend aprhs retape (c) et 
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avant r6tape (d) : 

- (cj) une 6tape dans laquelle on arr6te le dep6t CVD de 
germanium et on abaisse la temperature depuis la seconde temperature 
pr6determinee (T2) jusqu*k une troisifeme temperature pr6d6termin6e (T3) 

5 de 500 k eOO^'C, de pr6f6rence de 540 2t 560^*0; 

- (cj) une 6tape de d6p6t chimique en phase vapeur k la troisi^me 
temperature pr6d6termin6e (T3) d*un alliage Si^.j^Ge^^ oil x ^ 0,9, jusqu*^ 
obtention d'une couche interm6diaire d*alliage Sij.j^Gej^ ayant une 
epaisseur pred6teniun6e; 

10 - (C3) une etape de transition dans laquelle, k la troisieme 

temp6rature predeterminee (T3), on passe du d6p6t chimique en phase 
vapeur de Talliage Sii.j^Ge^^ a un depot chimique en phase vapeur de Ge 
pur; 

-(C4) une etape dans laquelle on poursuit le depot CVD de 

15 germanium h ladite troisieme temperature predeterminee (T3) de memiere 
a obtenir un empilement de couches comprenant la couche de base de 
germanium, une couche interm6diaire d'alliage Si^.j^Ge^^ et une couche 
sup6rieure de germanium, r6paisseur de Tempilement 6tant inferieure k 
r6paisseur finale voulue; et 

20 '(.^5) ^ne 6tape dans laquelle on accroxt la temperature du d6pdt 

chimique en phase vapeur du germanium depuis la troisieme temp6rature 
predeterminee (T3) jusqu'a une quatrieme temperature pr6d6terniinee (T4) 
de 750 h 850^C, de pr6f6rence 800 k 850°C; 

I'etape (d) s*effectuant a cette quatrieme temperature 

25 predeterminee (T4), identique ou differente de la deuxifeme temperature 
predeterminee (T2), mais de preference identique. 

Pour les depots chimiques en phase vapeur de germanium pur, on 
peut utiliser tous gaz precurseurs du germanium tel que GeH4. Comme 
cela est bien connu, le gaz precurseur de germanium est dilue avec un gaz 

30 porteur tel que I'hydrog&ne. Les facteurs de dilution peuvent varier de 10 k 
1000. De preference, le rapport en volume GeH//H2 est de 10%. 

Les depdts de germanium s*effectuent de preference k la pression 
atmospherique, car lorsque la pression totale est inferieure k 500 hPa, les 
depdts deviennent trfes vite rugueux et la densite de dislocations 

35 emergentes augmente. 
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L-6tape de stabilisation de la temperature du substrat de silicium 
(a) s'effectue en Tabsence de tout gaz reactif, mais en presence du gaz 
porteur, gen6ralenient 

Dans toutes les 6tapes de d6p6t chimique en phase vapeur, on 
utilise de preference comme gaz porteur H2 avec un d6bit de 20 1/minute, 
environ (purifi6 ou non). 

Dans les etapes de d6p6t de germanium pur, le gaz pr6curseur est 
de preference GeH4 et le. flux est g6n6ralement compris entre 30 et 
400 cm^/minute dans les conditions standard, la valeur optimale 6tant de 
300 cm^/minute (il s'agit bien 6videmment de valeurs de flux nominal de 
GeM4 dilu6 h 10% en volume dans H2). 

Les dur6es des 6tapes de d6p6t CVD de germanium sont bien 
evidemment d6termin6es en f onction de repaisseur voulue pour la couche 
de germanium finale. 

Ainsi, dans le premier mode de realisation de Tinvention, avec 
les conditions preferentielles ci-dessus, une duree de 10 minutes de 
retape (b), de 60 secondes de Tdtape (c) et de 120 secondes de I'etape (d), 
on obtient une couche finale de germanium pur monocristallin de 1 |im 
environ presentant une densit6 de dislocations 6mergentes extrSmement 
faible, pouvant etre inf6rieure k 10 d^fauts/cm^. 

Dans le cas du second mode de realisation de Tinvention, toutes 
les etapes s'effectuent egalement en presence d*un gaz porteur, de 
preference I'hydrogfene et egalement de preference h la pression 
atmospherique. 

L'etape d'abaissement de la temperature (Cj) s'effectue en 
Tabsence de gaz precurseurs reactifs, mais en presence de gaz porteur, par 
exemple de Thydrogene. 

Les d6p6ts CVD de germanium, mis a part les temperatures de 
depdt, s'effectuent dans les memes conditions que precedemment. 

Le dep6t CVD de la couche d'alliage Si^.^G^x s'effectue en 
utilisant un melange de gaz precurseurs de germanium et de silicium dans 
les proportions voulues pour obtenir un depdt d'alliage Sij.j^Ge^^ 
comportant au moins 90 atomes % de germanium. Le gaz precurseur de 
germanium reconunande est GeH4. Les gaz precurseurs du silicium 
recommandes sont SiH4, SijH^, SiHjClj. SiHClj, SiCl4 et Si(CH3)4, SiH4 
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6tant pr6f6r6. 

La couche interm6diaire d'alliage SiGe aura g6n6ralement une 
6paisseur comprise entre 5 et 10 nm, de pr6f6rence de I'ordre de 10 nm, et 
bien 6videmment les conditions de d6p6t CVD de cette couche seront 
choisies pour satisfaire les exigences d'6paisseur et de teneur en 
germanium de la couche. En particulier, si la teneur en germanium de cette 
couche interm6diaire d'alliage SiGe est inf6rieure h 90 atomes %, la 
densitd de dislocations 6mergentes augments 

Le proced6 selon I'invention peut comporter, pr6alablement a 
r6tape (a) de stabilisation de la temperature du substrat, une 6tape 
d*impr6gnation de la surface du substrat par depot CVD en phase vapeur 
d'une couche de silicium k une temp6rature de 500 k 600°C, de pr6f6rence 
de 550**C. Cette 6tape de depdt CVD s'effectue 6galement de pr6f6rence k 
la pression atmosph6rique. Le gaz precurseur prefere est SiH4 et comme 
cela est bien connu, le d6p6t s*effectue en pr6sence d*un gaz porteur, de 
preference I'hydrogene. 

L'epaisseur de la couche de silicium d'impregnation est en 
general de 1 a 5 nm, de preference de I'ordre de 3 nm. 

Bien que cela ne soit pas Xxhs bien compris, la presence d'une 
telle couche d^impregnation reduit la density de dislocations 6mergentes 
dans le produit final. 

De pr6f6rence encore, on soumet la surface du substrat k une 
6tape de preparation pr6alablement k la mise en oeuvre du proc6d6 selon 
rinvention. 

Cette 6tape de preparation peut etre classiquement une 6tape de 
nettoyage de la surface, par exemple tout proced6 en phase liquide ou 
gazeuse qui nettoie la surface de siUcium des r^sidus m6talliques et 
organiques, conune les solutions classiques SCI (NH4OH + H2O2) et SC2 
(HCl + H2O2) ou encore H2SO4 + H2O2. Dans tous les cas, le nettoyage 
s'achfeve par une phase de traitement par une solution aqueuse dilu6e de 
HF suivie d'un rin9age k Teau. 

Les produits obtenus par le proc6d6 selon Tinvention prfisentent 
en g6n6ral une densit6 de dislocations 6mergentes < lOVcm^et pouvant 
mSme Stre inf6rieure k 10 d^fauts/cm^. 

Bien que le proc6d6 decrit ci-dessus limite Tapparition d'une 
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rugosit6 de surface, il est encore souhaitable de r6duire la rugosit6 de 
surface du dep6t de germanium. 

Pour supprimer la rugosit6, on peut utiliser dans la pr6sente 
invention tout type de polissage m6cano-chimique classiquement utilise 
dans la technologie du silicium. 

Le principe du polissage m6cano-chimique est connu et 
classique et consiste k frotter la plaque k polir sur un tissu imbib6 
d'abrasif , en appliquant une pression et un d6placement sur cette plaque 
par rapport au tissu. Les effets mdcaniques et chimiques conjugues 
provoquent le retrait de molecules du mat6riau poli pr6ferentiellement sur 
les zones en relief et induisent Taplanissement du mat6riau a polir. 

Le controle du polissage se fait, soit in-situ par controle de 
donnees du polissage comme le cour2mt des moteurs, soit ex-situ de f afon 
qualitative par observation optique ou microscopique, et/ou de fafon 
quantitative par technique de microscopie k force atomique [mesure de la 
rugosite moyenne (rms) ou sommet/vall^e]. 

Apres polissage, il peut subsister des r6sidus m6caniques 
(incrust6s) sur la surface qui seront enlev6s par un brossage m6canique et 
ringage. 

Aprfes ce nettoyage, le polissage peut laisser une zone perturb6e 
en surface et un traitement de regeneration de la surface peut 6tre 
n6cessaire. Ce traitement qui sera de type gravure devra neanmoins Stre 
effectu6 sans faire disparaitre toute la couche active. Plusieurs voies sont 
possibles. 

On peut, soit (i) graver par voie seche ou humide la couche, soit 
(ii) oxyder la surface puis dissoudre Toxyde. Ces deux moyens utiliseront 
la sensibilite extreme du Ge k I'oxygfene (gazeux ou ozone ou ozone 
dissout dans Teau, ou plasma ...), les oxydes de Ge 6tant volatils ou 
instables. 

On peut, aprfes ces traitements, reprendre une 6pitaxie sur la 
surface, en particulier selon le proc6d6 de Tinvention d6crit ci-dessus. 
Dans ce cas pr6f€re, on obtient inun6diatement r6tat de la surface voulu 
(comptage de d6fauts) est done une couche "garantie" dont on peut ajuster 
repaisseur en fonction de Tapplication envisag6e. De plus, on obtient un 
pi6geage des impuret6s par le r6seau de dislocations sous-jacent. 
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Les proc6d6s qui viennent d'etre decrits permettent done 
d'obtenir des couches de germanium de structure monocristalline 
directement deposees sur du silicium qui sont de tres bonne quality, et qui 
permettent une reprise de depot par heteroepitaxies d'elements des 

5 groupes III a V de la classification periodique et de composes de ceux-ci 

(h6t6ro6pitaxie III-V) tel que GaAs. 

ToUtefois, les couches de Ge obtenues peuvent presenter une 
16gere contrainte (paramfetre de maille 16gferement inffirieur k celui de Ge 
massif) nuisible pour une reprise ult6rieure d'une h6t6roepiteixie, par 

10 exemple de GaAs sur Ge. La couche de Ge pourrait rel^cher cette 
contrainte lors d*une mont6e en temperature ult6rieure, ce qui aura pour 
effet regrettable de rendre h nouveau rugueuse la surface et done de gener 
la reprise d'heteroepitaxie III-V, par exemple en creant des defauts. 

Afin d'eviter ce dernier effet, les proc6des particulierement 

15 preferes selon Tinvention comprennent une etape de stabilisation de la 
couche de germanium. Cetfe etape de stabilisation, introduite en fin de 
croissance de la couche de germanium (avant le polissage m6cano- 
chimique) aura pour effet (1) de relicher les contraintes et de retrouver le 
paramfetre de maille theorique du germanium, et (2) de stabiliser par 

20 consequent la structure lors de recuits ult6rieurs. 

Plus pr6cis6ment, cette 6tape de stabilisation consiste en un 
recuit sous atmosphere d'hydrogfene k une temperature allant de 650®C h 
moins de 900**C pendant une duree suffisgmte, generalement d'environ 10 
minutes ou plus, pour eiiminer la contrainte r6siduelle. La duree du recuit 

25 depend bien evidemment de la temperature de recuit et de I'epaisseur de la 
couche de germanium. 

II est preferable que la temperature de recuit soit inferieure a 
900°C car, au-dela de 900''C, le germanium qui font k 93T'C, devient tres 
instable. 

30 Cette etape de stabilisation pent Stre effectuee dans un four 

multiplaques classique, cependant elle sera de preference effectuee in situ 
(apres la croissance de la couche de germanium) afin d'eviter toutes 
contaminations en esp^ces carbonees et oxygenees dans un reacteur 
monoplaque. 

35 Apres recuit, la couche de germanium pent subir un polissage 
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m6cano-chimique comme d6crit pr6c6demment. 

Apres nettoyage des plaques, par exemple k I'aide d'un bsdn d'eau 
ozonee, d'un bain de HF dilue et s6chage sous IP A, on peut reprendre une 
hetero-epitaxie, par exemple de Ge ou de GaAs. 
5 La suite de la description se rdffere aux figures annexees qui 

repr6sentent, respectivement : 

Figure I - un graphe des temp6ratures de d6p6t en fonction du 
temps (courbe A), ainsi que des graphes des debits des gaz precurseurs 
SiH4 et GeH4 en fonction du temps (courbes B et C) pour le premier mode 
10 de realisation du proc6d6 selon Tinvention ; 

Figure 2 - des graphes des debits des gaz pr6curseurs SiH4 
(courbes B et D) et GeH4 (courbes C et E) en fonction du temps, ainsi qu*un 
graphe des temperatures de dep6t en fonction du temps (courbe A) ; et 

Figure 3 - une microphotographie d'une coupe d*un substrat de 
15 silicium monocristallin revetu, selon le premier mode de realisation du 

proc6d6 de Tinvention, d'un d6p6t de germanium pur monocristallin (zone 
observ^e en microscopie 61ectronique sur la tranche)y; 

Figure 4 - une microphotographie d'une surface d'un substrat de 
silicium monocristallin revStu, selon le premier mode de realisation du 
20 proc6de de I'invention, d'un depot de germanium pur monocristallin (zone 
observ6e en microscopie 61ectronique en vue plan); 

Figure 5 - un profil par microscopic a force atomique (AFM) 
d'une couche de Ge r6-6pitaxi6e sur une couche de germanium obtenue 
selon le proc6d6 de I'invention, mais non stabilisee; et 
25 Figure 6 - un profil AFM d'une couche de Ge, re-epitaxiee sur 

une couche de germanium obtenue selon le proc6d6 de I'invention, mais 
stabilisee. 

En se referant k la figure 1, on va maintenant d6crire une mise en 
oeuvre pr6f6ree du premier mode de realisation du proc6d6 de I'invention. 
30 Dans un r6acteur industriel monoplaque, on place une plaquette 

de silicium monocristalline (200 mm). 

On impr&gne la surface de la plaquette par d6pdt chimique en 
phase vapeur de silicium dans les conditions suivantes sch6matis6es k la 
figure 1 par la courbe B et la partie correspondante de la courbe A. 
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Pression totale : pression atmosph6rique 
Temperature de dep6t : 550°C 
Gaz precurseur SiH4 : 350 cmVminute 
Gaz porteur : 20 1/minute 
Duree du d6pdt : 30 secondes. 
On obtient un d6p6t d'une couche de silicium de 3 nm environ. 

(a) On arrSte rarriv^e de SiH4 et on abaisse la temperature 
jusqu'^ stabilisation k 4S0^C. 

(b) On effectue alors le d6p6t CVD d'une couche de 
germanium monocristallin dans les conditions suivantes : 

Pression totale : pression atmospherique 
Temp6rature de dep6t (T{) : ASO^'C 
Gaz precurseur GeH^ : 300 cmVminute 
Gaz porteur : H2 : 20 l/minute 
Duree de depot : 10 minutes. 
On obtient une couche de Ge d*6paisseur 16gerement inf^rieure a 

1 jam. 

(c) On poursuit le d6pdt de germanium pendant 60 secondes 
en accroissant la temp6rature de 450 k 850''C et en maintenant toutes les 
autres conditions de d6pdt. 

(d) Enfin, on maintient le depdt de germanium k 850°C (T2) 
pendant 120 secondes pour obtenir une couche de germanium pur 
monocristallin ayant une epaisseur de 1 (xm. 

La figure 3 est une microphotographie au microscope 
electronique kbalayage d'une coupe du d6p6t obtenu et la figure 4 une vue 
en plan du d6p6t. Ces vues montrent Tabsence de dislocations emergentes 
dans le d6pdt de germanium. 

On a r6p6t6 le mSme proc6d6 de d6pdt mais en faisant varier la 
temperature finale de d6p6t (T2) et on a d6termin6 la density de 
dislocations 6mergentes. 

Les rdsultats sont donn6s dans le tableau I ci-dessous. 
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TAgLEAV I 

T2 . (temperature finale Density de dislocations 6mergentes 

deddpdt) d6fauts/cm^ 

5 

700^C 5.10^ 

750°C 5.10^ 

800**C 5.10^ 

830^C < 10 

10 850*^0 < 10 

En se r^ferant a la figure 2, on va maitenant decrire une mise en 
oeuvre prefer^e du second mode de realisation du proc6de selon 
rinvention. 

15 La mise en oeuvre du procede d6bute comme prec^denmient par 

impregnation de la surface de la plaquette et mise en ceuvre des 6tapes (a), 
(b) et (c). 

(C|) A la fin de I'^tape (c), on supprime rarrivee de GeH4 tout en 
maintenant le flux de H2 et on abaisse la temperature de 850**C h 550^C en 
20 une minute environ. 

(C2) On proc&de alors au dep6t CVD d'une couche d'alliage SIq j 
GeQ9 dans les conditions suivantes : 

Pression totale : pression atmosph6rique 
Temperature de d6p6t : SSO'^C 
25 Flux GeH4 : 300 cmVminute 

Flux Sm^ : 10 cm^/minute 
Flux H2 : 20 1/minute 
Dur6e du d6p6t : 120 secondes. 
On obtient une couche de SIq j GeQ 9 d'environ 15 nm. 
30 (C3) Aprfes 120 secondes de d6pdt, on supprime progressivement 

rarrivee de SiH^ en 60 secondes. 

(C4) On poursuit alors le depdt de germanium k 550**C (flux 
GeH^ : 300 cm^) pendant 60 secondes, puis (c^) tout en poursuivant le 
depot de germanium, on accroit en 120 secondes la temperature de 550°C k 
35 SSO'^C (T4) et (d) on poursuit le d6p6t du germanium k cette demifere 
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temperature pour obtenir la couche de germanium monocristallin 
d'epaisseur voulue d'environ 1 |jun, y compris la couche interm^dieiire 
drainage SiGe. 

On r6pete ce proc6d6 en faisant varier la temperature (T2) de 
r^tape (b) et la temperature finale (T4) de I'fitape (d). 

On a mesur6 les densit6s de dislocations pour chaque couple de 
temperatures. Les resultats sont donn6s dans le tableau II. 

TABLEAU II 



T2 Density de dislocations 6niergentes 

d6fauis/cm 

15 750^C 700°C 1,6 . 10^ 

750^C 850^C 2,5 . 10^ 

850^C 850^C 1,6 . 10^ 

800^C 700°C 2 , 10^ 

20 On a soumis la plaquette revStue de la couche (I) de germanium 

polycristallin obtenue par la mise en oeuvre pr6fer6e du premier mode de 
realisation du proc^de de Tinvention decrit ci-dessus, en enchainant les 
etapes suivantes : 

- nettoyage de la plaquette a I'aide d'un bain d'eau ozon6e, d'un 
25 bain de HF dilu6 et sechage sous IPA; 

- recuit de la plaquette dans un bSti monoplaque h une temp6rature 
de 650®C environ pendant 30 minutes (la montee en temperature dure 
environ 1 minute); et 

- epitaxie d'une nouvelle couche (II) de germanium sur la couche 
30 de germ£uiium (I) recuite par d^pdt chimique en phase vapeur (C VD) dans 

les conditions ci-dessous : 

- gaz precurseur GeH4 

- gaz porteur 

- pression : 2666 Pa (20 Torr) 
35 - temperature : environ 670**C 
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La couche de germanium (II) r6-6pitaxie a une 6paisseur de 500 

nm. 

La re-epitaxie de la couche de gemianium (II) peut egalement se 
faire h la pression atmosph6rique et k une temperature sup6rieure k 670*^C. 

A titre de comparaison, on a re-epitaxie une couche de 
germanium (II) dans les m6mes conditions sur ime plaquette obtenue de 
mani^re identique mais sans Tdtape de recuit. 

Comme le montrent les figures 5 et 6, la couche de germanium 
(n) re-6pitaxi£e sur une couche de germanium (I) ayant subi un recuit de 
stabilisation (figure 6) a une rugosite nettement inferieure (rugositd 
moyenne Ra = 0,311 nm) comparde k la couche de germanium (II) re- 
6pitaxi6e sur une couche de germanium (I) non stabilisee (figure 5) 
(rugosit6 moyenne Ra = 1,412 nm). 
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REVENPICATIONS 

1. Precede de formation sur un substrat de silicium 
monocristallin d'une couche de germanium monocristallin, caract6rise en 
ce qu'il comprend : 

(a) la stabilisation en temp6rature du substrat de silicium 
5 monocristallin h une premifere temperature predeterminee (T|) de 400 a 

500°C; 

(b) le d6p6t chimique en phase vapeur (CVD) de germanium k 
ladite premiere temperature pr6d6temiinee (Tj) jusqu'k obtention d'une 
couche de base de germanium sur le substrat, d*une 6paisseur 

10 predeterminee inferieure k une 6paisseur finale voulue; 

(c) Taccroissement de la temperature de d6p6t CVD du 
germanium depuis ladite premifi^re temperature predeterminee (T^) 
jusqu'Ji une seconde temperature pr6d6terminee (T2) de 75()''C a 850°C; et 

(d) la poursuite du dep6t CVD du germanium h ladite seconde 
15 temperature pr6d6termin6e (Tj) jusqu*^ obtention de T^paisseur finale 

voulue pour la couche de germanium monocristallin. 

2. Proc6de de formation sur un substrat de silicium 
monocristallin d'une couche de germanium monocristallin, caract6rise en 
ce qu'il comprend : 

20 (a) la stabilisation en temperature du substrat de silicium 

monocristallin a une premiere temperature predeterminee (Tj) de 400 h 
500^C; 

(b) le dep6t chimique en phase vapeur (CVD) de germanium a 
ladite premiere temperature predeterminee (Tj) jusqu'k obtention d'une 
25 couche de base de germanium sur le substrat, d'une epaisseur 
predeterminee inferieure k une epaisseur finale voulue; 

^ (c) Taccroissement de la temperature de depdt CVD du 
germanium depuis ladite premifere temperature predeterminee (Tj) 
jusqu'k une seconde temperature predeterminee (T2) de 750**C It SSO'^C; 
30 (Cj) Farret du d6p6t CVD de germanium et Tabaissement de la 

temperature depuis ladite seconde temperature predeterminee (T2) 
jusqu'k une troisifeme temperature pr6d6terminee (T3) de 500 k eOO^'C; 

(C2) le depdt CVD, k ladite troisieme temperature pred6terniinee 
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(T3) d'un alliage Sij.j^Ge^^ oii x > 0,9 jusqu'Ji Tobtention d'une couche 
interm^diaire d'alliage Sij^j^Ge^^ ayant une 6paisseur pr6d6ternun6e; 

(C3) le passage k ladite troisifeme temperature pred6termin6e (T3) 
du d6p6t CVD de Talliage Sij.j^Ge^^ au d6p6t CVD de germanium pur; 
5 (C4) la poursuite du d6p6t CVD du germanium pur a ladite 

temperature pr6d6tennin6e (T3) de mani&re k obtenir un empilement de 
couches comprenant la couche de base de germanium, la couche 
interm6diaire d*alliage Sij^j^GCj^ et une couche sup6rieure de germanium, 
I'dpaisseur de Tempilement 6tant inf6rieure k ladite 6paisseur finale 
10 voulue; 

(C5) raugmentation de la temp6rature de depSt CVD du 
germanium depuis ladite troisieme temperature predetermin6e (T3) 
jusqu'k une quatri^me temperature pr6d6termin6e (T4) de 750*'C a SSCC; 
et 

15 (d) la poursuite du depot CVD du germanium It ladite quatrieme 

temperature predeterminee (T4) jusqu'a obtention de repaisseur finale 
voulue pour la couche de germanium monocristallin. 

3. Precede selon la revendication 2, caracterise en ce que la 
troisifeme temp6rture predeterminee (T3) est choisie dans la ganmie de 

20 temperatures de 540 k 560*'C. 

4. Procede selon la revendication 2 ou 3, caracterise en ce que la 
quatrieme temperature predeterminee (T4) est choisie dans la ganmie de 
temperatures de 800 k 850^C, 

5. Procede selon Tune quelconque des revendications 2 k 4, 
25 caracterise en ce que la couche interm6diaire d*alliage Si^.^^Ge^^ (x > 0,9) a 

une epaisseur comprise entre 5 et 10 nm. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 2^5, 
caracterise en ce que le dep6t CVD de I'alliage Si^.^Ge^^ s'effectue k partir 
d'un melange de gaz precurseurs comprenant GeH4 et SiH4. 

30 7. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 k 6, 

caracterise en ce que la seconde temperature predeterminee (T2) est 
choisie dans la ganune de temperatures de 800 k SSO^C. 

8. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 k 7, 
caracterise en ce que la premiere temperature predeterminee (T|) est 

35 choisie dans la gamme de temperatures de 430 k 460^C. 
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9. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 
pr6c6dentes, caract6ris6 en ce que les d^pdts CVD de germanium 
comprennent Tutilisation de GeH4 comme gaz precurseur. 

10. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 
pr6c6dentes, caract6ris6 en ce que toutes les 6tapes (a) k (d) s'effectuent en 
presence d'hydrogfene. 

11. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 
pr6cedentes, caract6ris6 en ce que toutes les Stapes s'effectuent h la 
pression atmospherique* 

12. Precede selon Tune quelconque des revendications 
prec6dentes, caracteris6 en ce qu"il comprend, prealablement k T^tape (a), 
une dtape de d6p6t CVD d*une couche de silicium d'impregnation, k une 
temperature de 500 a eOO^'C. 

13. Proc6d6 selon la revendication 12, caracteris6 en ce que la 
couche de silicium dlmpr6gnation a une 6paisseur de 1 k 5 nm. 

1 4. Proc6d6 selon la revendication 1 2 ou 1 3, caracteris6 en ce que 
le d6p6t CVD de la couche de silicium d'impr6gnation s'effectue k la 
pression atmosph6rique. 

15. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 1 k 14, 
caract6ris6 en ce qu'il comprend une 6tape de polissage m6cano-chimique 
de la couche de germanium pur monocristallin. 

16. Procede selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce qu*il est mis en oeuvre dans un r6acteur 
mono-plaque. 

17. Procede selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caract6ris6 en ce qu'il comprend (e) une 6tape de recuit de 
stabilisation de la couche de germanium obtenue k Tetape (d). 

18. Proc6d6 selon la revendication 17, caract6ris6 en ce que 
r6tape de recuit s'effectue k une temp6rature de 650®C k moins de 900**C. 

19. Proc6d6 selon la revendication 17 ou 1 8, caract6rise en ce que 
r6tape de recuit a une duree d*au moins 10 minutes. 

20. Proc6de selon Tune quelconque des revendications 17^19, 
caract6ris6 en ce qu'il comprend en outre une 6tape de r6-epitaxie d'un 
616ment des groupes III i V de la classification p6riodique ou d*un 
compos6 de ceux-ci. 
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21. Proc6d6 selon la revendication 20, caracteris6 en ce que 
Felement ou le compost r6-6pitaxi6 est Ge ou GaAs. 

22. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 20 ou 21, 
caract6ris6 en ce qull comprend une etape de polissage m^cano-chimique 
de la couche r6-€pitaxi6e. 
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